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© Emulsions aqueuses d'huiles essentielles ou de matieres Hposolubles et procede pour leur preparation. 

© La presente invention concerne des emulsions aqueuses 
stables d'huiles essentielles et/ou de matieres Hposolubles 
dans I'eau ou un milieu hydroalcoolique contenant de 2 a 
100 g/l desdites huiles essentielles et/ou matieres liposolu- 
bles caract6risees en ce que lesdites emulsions contiennent, 
en tant qu'agent emulsifiant, un compose choisi parmi les 
saponines et les sels biliaires. 
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Emulsions aqueuses d'huiles eaientielles ou de maticres 
liposolubles et p r o c 6 d e pour leur pr e pa ration. 

La prSsente invention concerne <3e nouvelles 
5 Cmulsions aqueuses d'huiles essentielles ou de matiires 
liposolubles et un procedfi pour leur preparation. 

Dans un certain nombre d 1 utilisations , plus 
particuliSreraent aliraentaires , il est nScessaire de 
pouvoir disposer d'fimulsions aqueuses stables d'huiles 

10 essentielles ou de matieres liposolubles. Cela est plus 
particuliSretnent le cas pour les boissons qui contien- 
nent de l'an£thole (ou des huiles essentielles contenant 
de l f an4thole), en quantitS telle que cet anSthole n'est 
pas soluble dans le milieu dans lequel il est inclus. 

15 On a alors besoin de disposer d'un agent 

Smulsifiant possfidant un ensemble de proprietSs tel 
qu 1 il . permette de rSaliser une emulsion stable pendant 
plusieurs semaines et taeme plusieurs mois»etre accep- 
table dans le domaine alimentaire, etre compatible avec 

20 le produit il emulsionner et ne pas modifier le gofit du 
produit €mulsionn£. De nombreux Smulsif iants peuvent 
prfitendre rSunir ces diverses propriStfis, cependant 
des recherches nouvelles ont permis de mettre en evi- 
dence que les saponines et les Bels biliaires consti- 

25 tuaient deux classes de produits utilisables comme 
€mulsif iant s . 

L'invcntion concerne done de nouvelles Emul- 
sions aqueuses d'huiles essentielles et de matiSres lipo- 
solubles caractSrisges en ce qu'elles contiennent* en tant 

30 qu'agent etnulsi f iant , un produit choisi parmi les saponi- 
nes et les sels biliaires. 

L'expression "emulsion aqueuse" signifie une 
fimulsion don.t la phase continue est I'eau et la phase dis- 
continue est l'huile essentielle ou la mati&re liposoluble 

35 (ou contient pour I'essentiel cette huile essentielle ou 
cette mati£re liposoluble). Cependant, la phase continue 
de l'emulsion pourra avan tageusement etre constitute d'eau 
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contenant une certaine proportion d'alcool (plus parti- 
culiexement de 5 a 25 1 d'alcool), en particulier lors- 
que l ! on vise la preparation de boissons contenant de 
1 1 ane thole . 

Comme "huile essentie 1 le " on entend en parti- 
5 culier toutes les huiles extraites de plantes et utili- 

sees dans 1 ' al imen t at ion ou la parfumerie. Comme huile 
essentielle utilisable dans le cadre de l'invention, on 
mentionnera en particulier les huiles essentielles con- 
tenant de l'anethole ou l'anethole lui-meme. Bien enten- 

10 du, la nouvelle invention visant des emulsions, la quan- 

tite d'anethole (ou d'huile essentielle contenant 
l'anethole) utilisee sera superieure a la quantite 
d'anethole soluble dans la phase aqueuse (eau pure ou 
eau alcoolisee) dans laquelle cet anethole est emulsion- 

15 ne. 

Les saponines (qui forment des emulsi f iants 
utilisables dans l'invention) sont des substances glu- 
cosiques d'origine vegetale. Leur forme d'emplci pri- 
vilegiee dans la presente invention est un extrait de 

20 plante, etant entendu que toute plante contenant des 

saponines peut etre utilisee. 

On citera a titre d'exemple, sans que 
cette liste soit exhaustive, des plantes references 
dans l'ouvrage du Conseil de l'Europe "Substances 

25 aroma t is antes et sources naturelles de matieres aroma- 

tisantes" 1981 (Ma i s onneuve) . 
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Plante 


N° CEE 


Partie 
utilised 


Classe 


Principe 1 
a limite 


Guajacum officinale 


220 


bois 


N2 




Polygala senega 


355 


racine 


N2 


i 
i 


Primula Eliator L 


364 


racine 


N2 


coumarine! 


Heraiaria glabra 


59 7 


Vt €± n A 4 ^ i A 

tierDc j paruLE 
a^rienne 




I 
i 

! 


Quillaja saponaria Molina 


391 


£corce 


N3 




Saponaria officinalis L. 


422 


racine 


N3 




Solanum dulcamara L. 


435 


tige 


N3 




Smilac utilis 


434 


racine 


N4 





Les quantitSs de saponine \ employer sont variables 
selon les produits a emulsifier et selon la nature de 
la saponine. On a constate* en general qu'il convenait 
d'employer au moins 2 1 en poids de saponine par rap- 
port au produit a" Emulsifier, 

L ! analyse de saponine contenue dans une emul- 
sion selon I'invention est rSalisee selon la methode 
decrite dans : 

"CHEMI SCHER-AUFBAU-PHYS IKALISCHE-EIGENSCHAFTEN UKD 
UNTERSCHEIDUNGS-MERKMALE EINIGER POLYGALA- SAP ON INE " . 
publiee dans 

Deutsche Apotheker-Zeitung 

108 Jahzgang N° 42 17.10.1968 

Les sels biliaixes utilisables selon l'invention 
sont essentielleraent les sels acides cholique, glycocholi- 
que, taurocholique ou de s o xy cho 1 i q ue . Ces sels sont utili- 
sables & l'fitat de produits individualises ou de preferen- 
ce a l'etat de melanges de plusieurs sels. 

On utilisera au-moins 2 Z en poids de sel biliai- 
re par rapport au produit a" emulsifier. 

En mettant en oeuvre 1 'invention , on est par- 
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venu a preparer des emulsions stables notamment d'ani- 
thole (ou d'huiles essentielles contenant de l'anethole) 
dans lesquelles la proportion d'anethole peut varier 
d'environ 2 a environ I50 g/1, le milieu etant consti- 
tue d'eau ou d'un melange d'eau et d'alcool contenant 
moins de 25 1 en poids d'alcool et ce grace a I'utili- 
sat ion 

- d'environ 0,04 a 3 g/1 de saponines. 

- ou d'environ 0,04 a 3 g/1 de sels biliaires. 

Le procede de preparation des emulsions selon 
1' invention est de preference le suivant : 

- on melange environ 50 a 100 g d'huile essentielle et / 
ou des matieres liposolubles que 1 1 on veut emulsifier 
avec une quantite convenable (telle que decrite ci- 
dessus) d'un moins un emulsifiant selon 1'invention 

- on verse ensuite l'eau ou le melange hy droa lcoolique 
de faibletitre alcoolique sur le melange precSdemment 
obtenu et 1 1 on soumet l'ensemble a l'action d'un homo- 
geneisateur pour aboutir a la formation d'une emulsion 
stable. 

Lorsque, dans le cadre de 1'invention, on pre- 
pare des emulsions a base d'anethole ou d'huiles essen- 
tielles contenant de l'anethole (l'anethole est un produit 
aromatique qui cristallise a une temperature de 20-22°C), 
il peut se faire que, lors du ref roi di s s emen t de ces emul- 
sions a des temperatures inferieures a environ + 7°C, ledit 
anethole cristallise dans ces emulsions. Ce phenomene de 
cris tall isation est irreversible dans les emulsions hydro- 
a 1 coo liq ues , ou dif f i ci lement reversible. II est peu sou- 
haitable pour l'aspect et les possibilites d 1 ut i lisation 
de 1 'emulsion. II est done important de disposer d'un 
moyen permettant d'eviter ou de retarder dans le cas des 
emulsions selon l'-invention l'appaxition de cette cristal- 
lisation de l'anethole. Ce moyen est un autre objet de la 
presente invention. II a ete en effet trouve que 1 'on peut 
retarder ladite cri s tal lisation en preparant des emulsions 
contenant au moins un triglyceride. 
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Ce moyen, utilisable pour fiviter (ou retarder) 
la cris tal lisation de I'anSthole dans les emulsions qui en 
contiennent est Sgalement utilisable pour empecher ce meme 
phlnomfene de cr i s t al 1 i s a t i on dans le cas ou les emulsions 
contiennent des matieres liposolubles qui prfsentent une 
temperature de cris tallisation supSrieure i environ 5°C. 

Les triglycerides utilisables sont des pro- 
duits connus ; pour des raisons de legislation sur les 
boissons il est generalement preferable d'employer non 
pas des triglycerides en tant que tel mais des pro- 
duits naturels contenant des triglycerides. On em- 
ploiera done des extraits naturels, contenant des tri- 
glycerides, qui presentent en outre les propriet6s sui- 
vantes : 

- Stre neutres ou peu aroma t iques , 

- etre miscibles et compatibles avec l'anethole, si neces 
saire 

- presenter un bas point de congelation (inferieur 3 envi 
ron 0°C) . 

C'est ainsi que I'on peut utiliser les produits 
suivants : (isolement ou en melange) : 
huile de : Temperature de congelation 

- colza - 4°C 

- mais - 9°C 

- pepin de raisin -10°C 

- tournesol -16°C 

- carthame -15°C 

- huiles equivalentes 

Les quantites de ces huiles £ utiliser depen- 
dront bien evidemment des quantites de triglycerides qui 
y sont contenues ; on peut admettre l'emploi de 10 1 50 Z 
cn poids environ, d'huile par rapport £ l'anethole pre- 
sent dans la solution ou l'Smulsion. II est toutefois ■ 
clair que ces quantit6s de triglycerides, si elles sont 1« 
plus souvent utili6£es, ne sauraient constituer des limi- 
tes strictes. 
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Dans le procede de preparation des emulsions 
selon l'invention, presente ci-dessus, le triglyceride, 
lorsqu'il intervient, est tres general ement = e t de preferen- 
ce ajoute au melange "initial" de I'huile essentielle et/ou 
des matieres liposolubles avec l'agent emulsifiant selon 
l'invention. L'eau ou le melange by droal coo lique n'est ver- 
se qu'ensuite sur ce melange. 

En utilisant les agents emulsifiants selon 

l'invention et de preference le procede decrit ci-dessus^ 

il est possible de preparer; 

- dans le domaine cosmetique, des bases concentrees 
emulsionnees faisant appel a des agents emulsifiants 
naturels n'augmentant pas la viscosite (comme cela est 
le cas lorsqu'on utilise des gommes ou autres produits 
connus ) 

- dans le domainedes boissons, des bases polyvalentes 
permettant 1 ' e 1 ab o r a t ion , par dilution, de boissons 
sans alcool et / ou faiblement alcoolisees dont la 
puissance aromatique est independante du titre alcoo- 
1 ique . 

Dans le cas des boissons alcoolisees, l 1 in- 
vention permet de preparer, dans l'etat actuel de la 
legislation francaise, une boisson emulsionnee sans 
recourir aux additifs, alors que l'usage des agents 
emulsifiants n'est pas autorise. 

Les exemples non limitatifs suivants illus- 
trent ^invention ; on a suivi le procede decrit ci- 
dessus pour realiser les emulsions stables (stabilite 
toujours superieure a au moins i raois) suivantes : 
Exemple 1 

On prepare une emulsion stable concentree d 1 an£- 
thole dans de l'eau comme indique. 

Dans le bol d ' un mixer Turmix on verse sur 50 g 
'd'anethole 1 g d T un extrait aqueux de Polygala a 4 Z de 
saponine, preal ablement dilue dans 50 cm3 d'eau, puis l'ea 
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necessaire pour obtenir ] 1 d 'emulsion concentree. Apres 
30 secondes d 1 agi tation violente a 20 000 tr/min, cette 
p r e - emu 1 s i o n est homogeneisee dans un h omo gen e i s a t e ur tra- 
ditionnel . 

L ' emul s i on obtenue a une stabilite superieure a 

1 rao i s . 
Exemple 2 : 

On prepare l'emulsion suivante : 
pour 1 litre 

- anethole 35g 

- huile nouvelle de colza 12g 

- gomme resine Dammar 3,5 g 

- extrait aqueux de Polygala a 2,8 % de saponines : 
48 ml eau q.sp.1 litre 

Apres avoir melange ensemble l'anethole, 
l'huile nouvelle de colza et la gomme resine, il est 
precede comme dans l'exemple 1. 

Une boisson preparee a partir de cette emulsion 
contenant 2g/l d ! anethole et titrant 20 % vol.d'alcool ne 
presente aucune cr i s t a 1 1 i s a t i on de I'anethole apres plu- 
sieurs mois a + 2°C. 
Exemple 3 : 

- ane tho le 35 g 

- huile nouvelle de colza 12 g 

- gomme resine Dammar 3,5 g 

- extrait de Polygala 
alcoolise a 60 % 

a 3,9 % de saponines 38 ml 

eau-alcool q.s.p 1 1 a A % d 1 alcool en volume 
Exemple 4 : 

- anethole 35 g 

- huile de colza 9 g 

- terpene d'orange 3 g 

- gomme res ine Dammar 9 g 

- extrait Polygala alcoolise a 60 Polygala a 3,9 % 
de saponinc 38 nl 

eau-alcool q.s.p % final 16 X d'alcool 



01 39545 



8 



Exemple 5 : 

- anSthole 3 ^ g 

- huile de colza 9 8 

- terpfcne 3 g 

- gotnme rfiaine 3,5 g 

- eels biliaires 1 £ 
* eau-alcool (44 Z alcool) q.a.p 1 1 

Exemple 6 : 

- anSthole 50 g 

- sels biliaires 1 8 

- eau q.s.p ' * 
Exemple 7 : 

- huile essentielle d'orange 38 g 

- huile nouvelle *de colza 9 g 

- gomrae resine Dammar 3,5 g 

- extrait alcoolisfi S 96 I 
volume de Polygala & 2,8 Z 

de saponine 42 ml 

- eau q.fl.p * 1 
Exemple 8 : 

- huile nouvelle de colza 18 g 

- terp&ne dSsodorise 3 g 

- gomme resine Dammar 3,5 g 

- extrait alcoolisS 96 Z 
volume de Polygala a 2,8 Z 

de saponine 42 ml 

- e au q . s . p 1 1 
Exemple 9 : 

- anethole 35 g 

- nouvelle huile de colza 12 g 

- extraits de polygala 2,8 Z 

de saponine) 48 ml 

- eau q . s . p 11 

A partir d'une gmulsion concentrSe, on peut ob 
tenir une boisson titrant 2 g d'anethole, sans alcool, e 
ne c r i s ta 1 1 is an t pas a une temperature aussi basse que 2 
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Exemple 10 : 

- anethole 35 g 

- nouvelle huile de colza 12 g 
" extrait alcoolise de polygala 

a 3,9 1 de saponine 38 ml 

- melange eau-alcool q.s.p 1 1 (dormant naissan 
ce a une boisson contenant 4 % d'alcool. 

Exemp 1 e 11 

- anethcle 35 g 

- hui le . nou ve 1 1 e de colza 9 g 

- resine e lemi 3,5 g 

- sels biliaires 1 g 

- eau q.s.p 11 
Exemples 12, 13 et 14 : 

On a repris 1 'exemple 9 en remplasant, poids pour 
poids, la nouvelle huile de colza par d 1 une part, de 
l'huile de mais et d'autre part de l'huile de noix et en- 
fin de l'huile de pepin de raisin. 

Dans chaque cas, a 2°C, on ne noterait aucune errs- 
tallisation de I'enathole. 
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REVINDICATIONS 

1. Emulsions aqueuses stables d'huiles essentielles 
et/ou de matiferes liposolubles dans I'eau ou un milieu by- *~ 
droalcool iqua contenant de 2 I 100 g/1 desdites huiles es- 
sentielles et/ou matiSres liposolubles caractSr is£es en ce 

5 que lesdites Emulsions contiennent, en tant qu'agent emul- 
sifiant, un compose* choisi parmi les saponines et les sels 
biliaires . 

2. Emulsions selon la revendi cation 1, car act £ risges 
en ce que lesdites huiles essentielles et/ou lesdites matie- 

10 res liposolubles sont des extraits vegStaux concentres. 

3. Emulsions selon l'une des revendicat ions 1 ou 2, 
carac tSris ges en ce que lesdites saponines sont utilisSes 
sous forme d'extraits vegetaux concentres, notamtnent de 
Polygala senega, 

15 4. Emulsions selon l'une quelconque des revendica- 

tions 1 a 3, carac t£ ri see s en ce que l'on utilise au moins 
2 % en poids de saponine par rapport au produit & emulsi- 
f ier . 

5. Emulsions selon l'une quelconque des revendica- 
20 tions \ a 4, caractSrisSes en ce qu'elles contiennent de 

l'anethole ou des matieres liposolubles presentant une tem- 
perature da cris tallisation supSrieure a environ 5°C. 

6. Emulsions selon la re vendi cation 5, caracterisSes 
en ce qu 1 e lies contiennent en outre au moins un triglyceri- 

25 de. 

7. Emulsions selon la revendicat ion 6, caracteri- 
sees en ce qu'elles contiennent de l'an§thole et environ 
10 I 50 2 en poids par rapport I l'anethole, d'une huile 
contenant au moins un triglyceride. 

30 8. Emulsions selon l'une quelconque des revendica- 

tions 1 a 7, caracterisSes en ce qu'elles sont realisees 
dans de l'eau ou dans une phase by droal cool ique contenant 
au maximum 25 % d'alcool €thylique. 

9. Emulsions selon l'une quelconque des revendica- 

35 tions 1 a 8 t caracterisSes en ce qu'elles contiennent en 
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outre des additifs connus tels que des gommes resines uti- 
lisees comme correcteur de dentiste. 

10 * Procede pour preparer les emulsions stables 

selon l'une quelconque des re vendi cat ions 1 a 9, caracte- 
rise en ce qu'on melange I'huile essentielle et/ou les 
matieres liposolubles avec 1 1 emul s i f i an t choisi et even- 
tuellement avec au moins un triglyceride ou un produit 
naturel en contenant et en ce qu'on verse ensuite l ! eau 
dans ledit melange avec agitation convenable. 
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